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wo 97/21838 PCT/FR96/01931 
SUCRES OU ALCOOLS DE SUCRES MICROCRISTALLINS; PROCEDE POUR LES PREPARER 



L' invention traile dc compositions dc sucre sous une forme cristalUnc. 
tluide el non moitantc. La presente invention concerne le domaine de la 
crisiallisation du sucre, et plus prccisemcnt, ellc dccrit unc mcthode d'obtention 
de compositions de sucre cristallisc dc granulometrie fine. I.'invention decrii 
unc composition de sucre cristallin dc forme rcgulicre, de granulometrie fine ct 
bien dcfinie. 

Pendant ia cristallisation, la repartition granulomctrique dcs cristaux 
depend principalemcnt dcs processus suivams : 

- la nucleation, 

- la croissance dcs cristaux, 

- Tattrition, 

- I'aiiglonieration, 

- Ia maturation dcs cristaux. 

Pour obtenir une grandc quantite dc cristaux reguliers et de granulometrie 
fine, il est nccessaire d'appliqucr un procede favor isant la nucleation plus que la 
croissance cristallinc. Pour cela il est neccssairc d'utiliser les moyens appropries 
permcttani un bon controlc des paramctres de crisiallisation. 

Lcs procedes dc cristallisalion existants ne permcttent pas Tobteniion 
directe d'une grande quantite de cristaux de sucre de forme reguliere avcc une 
granulometrie ires fine. Dans la fabrication de divers types de sucre, un procede 
;i etc dcveloppc, plus connu comme etani un procede dc transformation. Ce 
procede est utilise pour la production de sucre cn poudrc granule, fluide, non 
mottani ct facilcment dispersable en solution aqucuse. Ce procede a etc 
abondamment dccrit dans plusicurs brevets. 

US 3,194,682 (Tippens et al.) decrii un procede utilisant un sirop 
concentre a 95-97 brix (% en poids de maticres seches) a 121-129°C qui est 
soumis a un refroidissemcnt rapidc sous agitation energique. Cetie meihodc 
permet ia fabrication d'agglomcrats dont lcs cristaux de sucre sont de taillc 
fondant (3-50 microns). 

US 3,365,331 (Miller et al.) dccrit un procede similaire qui conduit a la 
fabrication d'agglomcrats. Dans ce cas, les cristaux sont obtcnus par baiiagc 

d'un sirop sursalurc. 

Dans Ic brevet EP 0 052 413, le procede de batiagc a une temperature bien 
controlee permet une incorporation de composes thcrmosensibles dans Ic produit 
final. 
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I'ous Ics procedcs dccrits conduisem a une poudre dc sucre fm granule. 
Les granules sont de lormc irrcgulicre donnant des poudres dc basse densiic. La* 
selection de la granulomctrie se Taisant par tamisage, le rendemcni en une classc 
de poudre est dc ce fail faible. II cxiste done un bcsoin de dcvcloppcment d'un 
procede permcttant la fabricaiion avcc de bons rendemcnts de cristaux rcguliers 
ei de granulomctrie fine, cc que pcrmei la prcsenic invention. 

Plus precisemeni, i' invention a notammcm pour objet une composition 
contenani des microcrisiaux dc sucrc caracierisee en cc que les cristaux dc sucrc 
obienus sont de forme reguliere, ne s'agglomereni pas, ct Icur repartition 
granulometrique est de type gaussicn autour d'une ouverturc nioycnnc comprise 
enirc 20 el 220 /xin, notanuncni 20 el 200 /zm, avec un coefficient de variation 
(CV) compris entrc 20% ct 50% ou Icur repartition granulometrique est 
caractcrisce par un indicc d'uniformiie compris entre 1 ct 5, notamment cntre 
2.5 ct 3.5. 

La granulometric est dciermince par lamisage sur une scrie de lamis 
normalises (NFl 1-501) dc 200 mm de diametre. 

Le coefficient dc variation (CV) est calcule par la formulc ; 

CV = 100 X a/O.M., 
dans laqucllc a est Tecart type ct O.M. est rouvercure moyenne. 

S*agissant de I'indicc d'uniformite, il est obtenu par lamisagc de la 
composition cristalline ct calcule suivani la formuie : 

Taille de particule correspondanl a 60% du passage dc la poudre 
Taille dc particule correspondanl a 10% du passage dc la poudre 

L' invention a aussi pour objei une mcthode d'obtcntion d une composition 
de Sucre microcristallin caractcrisce en ce que les cristaux oni une granulomctrie 
moyenne comprise cntre 20 el 220 /xm, notamment 20 ct 200 /xm obtenus aprcs 
les ctapes suivantes : 

a) fabricaiion d*uii sirop concentre, 

b) diminution de la pression, 

c) evaporation sous prcssion rcduite avec agitation vigoureuse dans la 
zone dc cristallisation jusqu'a I'apparition des cristaux, 

d) arret dc rcvaporalion et maintien de I'agiiation pendant un certain 
temps, 

e) reprise dc Tevaporation ct dc Tagitation jusqu'a Tobicniion d'un 
produit sec. 
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la icmperaiure du sirop eiani mainlenue de 40°C a 100°C, ct notamincni de 
lO^'C a 100°C pendant la duree dcs eiapcs a) a e) decritcs ci-dessus. 
Ce precede sera dans la suite desicne par "precede I". 
Selon un mode de realisation avantagcux, I 'invention concerne une 
5 composition contenani des microcristaux de sucre caracterisee en cc que les 

cristaux sont esseniiellemeni dcs monocristaux de forme gcomelrique reguliere, 
ne preseniam pas de brisure, homogcncs les uns par rapport aux autres, et en ce 
que 

- la granulomctrie suit unc distribution gaussicnne dont la mediane est 
10 d'environ 20 a environ 220 fitx\. ci notamment d'cnviron 20 a environ 

200 fxm, le coclTicient dc variation ctani d'environ 20% a environ 50%, 
notamment d'environ 30% a 45%, ou d'environ 35% a 45%, ou d'environ 30% 
a 40% ou 

- la repartition eranulometrique est caracterisee par un indice d'uniformiie 
15 compris enire 1 et 5, notamment cntre 2.5 et 3.5. 

Par "sucre", on designe ics mono-, di- et oligosaccharides, ainsi que les 
polyols obtenus par reduction de ceux-ci. 

L'cxpression "monocristaux ne prcsentant pas dc brisure" signifie que ces 
cristaux ne presentent pas d' angles aigus lies a une operation de broyage. 
20 L'cxpression "homogcnes les uns par rapport aux autres'* signifie que ces 

cristaux sont de geometric cristalline comparable, 

Avaniageusement. les monocristaux des compositions de T invention ont 
unc ouvcrture moyenne d'environ 80 (xtn a environ 120 /im. 

La composition de 1' invention est caracterisee en ce qu'elle prcsente les 
25 proprietes suivantes : 

- sa Vitesse de dissolution est d'environ 5 a environ 10. notamment 
d'environ 7 a environ 9 secondcs, dans les conditions suivantes : 10 g dc 
composition pour 100 ml d'eau pure demincraliscc, a la temperature de IS'^C, 

- elle est non mouante, 

30 > son indice de coulabilite est superieur a environ 80, et varie d'environ 80 

a environ 85, notamment d'environ 81 a environ 82. mesure selon le test 
d'llosakav^'a, tel que decrit dans IRON WORKS, LTD, Osaka, Japon, ct 
lorsqu'il s'agit du glucose, Tindice de coulabiliie est d'environ 55 a environ 70, 

- la dcnsile du produit lasse est d'environ 0,90 a environ 1,00, notamment 
35 d'environ 0,97 a environ 1,00, et la densite du produit non lasse est d'environ 

0,75 a environ 0,90, notamment d'environ 0,83 a environ 0,87, mesurees selon 
le test d'Hosakawa, et lorsque le susdit produit est du glucose, la densite du 
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produii tasse est d 'environ 0,70 a environ 0.90 ci la densilc du produii non lassc 
csl d'environ 0,50 a environ 0,70. 

L'exprcssion "non mouamc" signifie que les crisiaux ne s'agglomcreni pas 
emre cux dans les conditions normales de temperanire 00 a 30°C) et humidilc 
(40 a 80 %) ambiamcs. 

Selon un autre mode dc realiiiaiion avantaceux de T invention, la 
composition est caracterisee en ce qu'elle contient des ingredients additionnels, 
a raison d'environ 0% a environ 10%, el avamagcusemeni a raison d'environ 
5%, ces ingredients etani de fagon avaniageuse choisis parmi Ics composes 
ihermoscnsibles, des composes ayant des proprieies aiimentaires ou 
pharmacologiques, ou des composes ayant un gout ou une couieur rccherches. 

La composition de 1' invention est susceptible d'etre obtcnue par le precede 
comprenant les eiapes suivanies : 

a) on prepare un sirop de saccharose concentre, d'environ 60 a environ 
97, notammcnt 75% en poids de matieres seches, 

b) on rcduit la pression qui passe dc la pression atmospherique a une 
valeur d'environ 100 a environ 300 mbars, notammeni d'environ 200 mbars, 
pour commcncer a evaporer une partie de Teau contenue dans le sirop de sucre, 
le taux d'cvaporation etant d'environ 20%, 

c) on evapore une partie de I'eau contenue dans le sirop dc sucre sous 
pression reduite (environ 200 mbars) et on brasse Ic sirop, notammeni par 
agitation mecanique a une vitesse peripherique d'environ 100 a environ 
350 m/mn, notammcnt 200 a 350 m/mn, jusqu'a attcmdre un coefficient de 
sursaturation de sucre compris entre 1 ci 1,3, notammcnt 1,1 el 1,3, ci on 
provoque la cristallisation par une agitation vigoureuse du sirop (en plus du 
brassage susmentibnnc), notammcnt par chocs mecaniques genercs par battage 
par impact, dans cctte zone dc sursaturation, 

d) on effectuc la suite de la cristallisation par arret de T evaporation et de 
Tagitation vigoureuse (battage), et maintien d'une agitation reguliere (brassage) 
pendant le temps nccessaire a I'obtention des cristaux de taille souhaiiee. et 
avantageusemcnt pendant environ 5 mn a environ 20 mn; 

e) on reprend Tevaporaiion (toujours avec brassage du milieu a une vitesse 
d'environ 100 a environ 250 m/mn) jusqu'a I'obtention de cristaux contenant 
moins de 1%, notammcnt nioins de 0,5% d'humidile. 

la temperature etant maintenue a une valeur d'environ 70*^0 a environ 100°C, 
pendant toute la duree du procede, et la pression etant avantagcusement 
maintenue a environ 200 mbars pendant les ctapcs c) a e). 
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Scion un mode cJe realisation avantagcux de 1' invention, le procede I est 
caracierise par les ctapcs suivantes : 

a J on prepare un sirop dc saccharose concentre, d 'environ 60 a environ 
97. notamment 75% en poids dc matieres scches, 

b) on reduit la pression qui passe de la prcssion aimospherique a une 
valeur d 'environ 100 a environ 300 mbars. notammcm d'environ 200 mbars, 
pour commencer a evaporcr une panic de I'cau conienue dans Ic sirop de sucrc. 
Ic taux d*evaporation etant d'environ 20%, 

c) on evaporc une panic de Teau conienue dans le sirop dc sucrc sous 
pression reduite (environ 200 mbars) ct on brasse le sirop, notamment par 
agitation mecaniquc a unc vitessc peripheriquc d'environ 100 a environ 
350 m/mn. noiammenl 200 a 350 m/mn, jusqu'a atteindre un coefficient de 
sursaruraiion dc sucre compris enire 1 ct 1,3, notamment 1,1 ct K3, et on 
provotiue la cnstallisation par une agitation vigoureuse du sirop (en plus du 
brassai:c susmeniionnc, notamment par chocs mccaniques gencrcs par battage 
par impact, dans ccttc zone dc sursaturalion. 

d) on effectuc la suite de la crisiallisation par arret dc Tcvaporation ct dc 
I'agitation vigoureuse (battage), ct maintien d'une agitation reguliere (brassage) 
pendant le temps nccessairc a Tobtention dcs cristaux de taille souhaitee, ei 
avantageusement pendant environ 5 mn a environ 20 nui, 

e) on reprend Tevaporation (toujours avec brassage du milieu a une vitesse 
d'environ 100 a environ 350 m/mn, notamment 200 a 350 m/mn jusqu'a 
I'obicncion dc cristaux contcnant moins de 1%, notamment moins de 0,5% 
d'huiiiiditc, 

la temperature etant maintcnuc a unc valeur d'environ 40°C a environ 100°C. 
notamment d'environ 70''C a environ lOO^C, pendant loutc la duree du procede, 
et la pression etant avantageusement maintenue a environ 200 mbars pendant Ics 
etapes c) a e). 

Le procede de 1' invention commence avec la preparation du sirop 
concentre dc sucre. La concentration adaptee est comprise, a titre indicatif, 
entrc 60 et 80% en poids de matieres sechcs. Afin d'cviter la recristallisation et 
la degradation du sucre ou tout autre produit ajoute a la solution, la temperature 
est maintenue de 40°C a lOO^C, notamment de 70°C a 100°C. La pression est 
reduite a 100-300 mbars pour dcmarrer 1' evaporation. Iln meme temps, le sirop 
est maintenu sous agitation. Cette agitation mecaniquc ou brassage du sirop est 
nccessairc a rhomogeneisation du milieu, et est realiscc a I'aidc d'un mobile 
d 'agitation avantageusement place en fond de cuve utilisee dans le procede dc 
r invention. A titre d' illustration, ce brassage peut eire realise avec un 
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mclangcur-evaporateur, un cristalliseur, un mclanyeur-homogeneiseur. un 
melangeur-malaxcur ou toul autre equipcincnt adapic. II est imponani que 
brassage soil energique et que I'energie apportee au sirop soil conirolcc. F.n 
ouirc, pour le bon fonctiormemcnl du proccde, T installation doit pouvoir 
tonctiormcr sous pression rcduite et temperature reculee. 

L'agitation vigoureusc, avantageusemcm etfcctucc par baitage par impact, 
de la solution siimule la formation dc gcrmes et un voile est observable apres un 
certain temps. Ces conditions sont maintcnues pendant quelques minutes et 
ensuiic, Tcvaporaiion est arrctce. A litre d' illustration, ies essais qui sont decrits 
dans les exemplcs dc 1' invention sonl realises sur un cvaporatcur-melangeur 
Guedu de 45 litres, equipe pour le battage par impact d'un mixeur ou de 
couteaux dont la vitcsse dc rotation est d'environ 1000 a environ 2000 tours/mn. 

Le brassage est rnaintenu afin dc micux controler la croissancc des 
cristaux. Pendant la phase finale. Tevaporaiion est poursuivie avec brassage 
jusqu'a robtcntion dc cristaux sees. 

La variation dc la viiesse d'agitation pour le brassage du milieu, du taux 
d'evaporation ct dc la duree des differentcs ciapcs, permei dc preparer des 
cristaux d'une granulometrie moycnnc bien dcfinie pouvant ctrc obtenus de 
fagon reproductible. 

La composition de Tinvcniion est egalement susceptible d'etre obtenue par 
un proccdc comprcnant les etapes suivantes : 

a) on prepare un sirop concentre, 

b) on cvapore le sirop sous pression avec agitation vigourcuse dans la zone 
dc cristallisation jusqu'a I'apparition des cristaux. avec controle dc la 
temperature et du debit d'evaporation jusqu'a .une teneur en maiicrcs scches 
d'environ 80% a environ 90%, 

c) on poursuit Tevaporation avec reductit^n de la vitcsse d'agitation 
jusqu'a I'obtention d'un produit sec, la temperature etant maintenue conslantc 
par rapport a Telapc preccdentc, 

la temperature ctant ajusiee et maintenue a une valeur deicrminee dans 
I'intcrvalle d'environ 40°C a environ lOO^'C, et noiamment d'environ 70°C a 
environ lOO^'C, pendant la durce des etapes a) a c) decrites ci-dessus. 

La composition de T invention est egalement susceptible d'etre obtenue de 
la fagon suivante : 

a) on prepare un sirop de sucre concentre d'environ 60% a environ 97%, 
noiamment 75% en poids de maticres scches, 

b) on provoque revaporalion du sirop par reduction de la pression de 
maniere a atteindre I'ebulliiion de ce sirop a la temperature choisie. 
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b) on provoquc Tevaporation du sirop par reduction do la pression dc 
manicrc a aiieindre rebullition de ce sirop a la leinpcraiure choisic. 

c) on brassc Ic sirop notammcnt par agitation mecanique a une viiessc 
pcriphcriquc d 'environ 100 a environ 350 ni/nin, notammcnt 200 a 350 m/nin, 
le coefficient de sursaturation du sirop etant compris enire 1 et 1.3, noiamment 
1 .1 et 1 .3, ct on provoquc la cristallisation par unc agitation vieourcuse du sirop 
(en plus du brassage susmcntionne), notammcnt par chocs mccaniqucs generes 
par battagc par impact, dans cettc zone de sursaturation, 

d) on poursuit I'cvaporation dans les memes conditions de temperature ei 
dc pression que cellcs uiilisees dans les etapes precedcntcs, jusqu'a obiention 
d'un milieu dont les cristaux constituent la phase majoritaire (superieur a 
environ 50%. et notammcnt superieur a environ 70%. par rapport au milieu), 

la Vitesse d 'agitation etant rcduite d'cnviron 50 a environ 200 nv'mn. la 
temperature ciant maintenue constanie par rappon aux etapes precedentes. Ic 
battagc etant maintenu jusqu'a obtcntion d'un produil .sec compose de cristaux 
de taille souhaitee contenant moins de 1%, noiamment moins de 0,5% 
d' humid ite, 

la temperature etant ajustee et maintenue a une valeur constante dans la gamme 
allant d environ 40°C a environ lOO'^C, notammenl d'environ 70°C a environ 
lOO^'C, pendant route la durcc des etapes. 

Le procede II commence avec la preparation du sirop concentre dc sucre. 
La concentration adaptee est comprise, a titre indicatif, cntre 60 ct 80% en 
poids de maricre seche. Afin d'evitcr la recristallisation cl la degradation du 
Sucre ou tout autre produil ajoute a la solution, la temperature est maintenue de 
40°C a lOO'^C, notammcnt de 70°C a 100°G. Le sirop est maintenu sous 
agitation et la pression est abaissee de maniere a attcindrc rebullition du sirop a 
la temperature choisie. Cettc agitation mecanique ou brassage du sirop est 
necessaire a rhomogeneisation du milieu et est realisec a I'aidc d'un mobile 
d' agitation avamageusemcnt place en fond dc cuvc utilisec dans Ic procede dc 
r invention. A tiire d' illustration, ce brassage pcut etre realise avec un 
melangeur-cvaporateur, un cristalliseur, un mclangeur-hom .. .:iciseur, un 
melangeur-malaxeur ou tout autre cquipement adapte. II est imponant que ce 
brassage soil energique et que Tenergie apportce au sirop soil controlee. En 
outre, pour le hon fonctionnement du procede, T installation doit pouvoir 
fonclionner sous pression rcduite et temperature rcgulee, 

L'agitaiion vigoureuse avantageusement effectuee par battagc ct impact de 
la solution stimule la formation de germes ct un voile est ob.servable apres un 
certain temps. 
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La concentration du sirop est conduite avcc un debit d 'evaporation 
compris enirc 20 et 30% par heure dc la quantite d'eau iniiiale. L'cvaporation 
est effectuee sous pression reduitc, pression defmie par la temperature du sirop 
pour obtenir I'cbullition du milieu a ceitc temperature. 

Lc systeme est maintenu dans cet ctat d'equilibre debit 
d'cvaporation/pression/tcmperature jusqu'a un taux d^evaporation de 65% 
environ. 

Lc milieu dcvient alors tres pateux et, dans cette deuxieme etape, la 
Vitesse d 'agitation du mobile est abaissee a 190 m/mn {vitesse peripheriquc) ct 
r evaporation est poursuivic avec une pression decroissant progrcssivement pour 
maintenir une temperature constante jusqu'a obteniion d'une poudre seche. 

Par rapport au procedc I, lc procede II preseme Ics differences suivantcs : 
suppression de I'eiape d) : "arret de I'evaporaiion ct mainiien de 
I 'agitation pendant un certain temps", 

. le procfidc 11 est avantageusemeni applique aux essais industricls. 

Les exemples presentcs illusirenl Tapplication du procedc d 'invention 
permettant la fabrication dc compositions de cristaux dc sucrc ayam une taille 
nioyenne comprise entre 80 et 150 fim (Exemples 1 ct 2). Par ailleurs, un 
exemple decrit Tutilisatidn du procede pour Tobtention de cristaux dc sucrc 
contenant un deuxieme compose, en Toccurrencc du caramel (Exemple 3). 

Les exemples 4 a 6 dccrivent respectivement la preparation de glucose, de 
lactose et d'erythritol selon Tinvention. 

L' exemple 7 correspond a un essai industricl. 

La presentc invention decrit une composition dc sucrc microcristallin dont 
I'ouvcrturc moyenne est ccntree auiour de 20 a 220 /im, noiammeni 20 a 
200 /xm. La distribution de la taillc des cristaux autour de la valcur moyenne est 
dc type gaussien, avec un CV compris entre 20% et 50% ou son indicc 
d'uniformite est compris entre 1 et 5. Les cristaux, dc forme reguliere, ne sont 
pas des aggiomerats. Les cristaux ont une densite elevee. Le produit est fluide ei 
se dissous rapidement dans Teau. Les cristaux obtenus par cctie mcthodc ne 
demandent pas dc tamisagc particulier autre que l elimination des aggiomerats ct 
particules supcrieurs a 300 representani moins dc 10% de la composition. 
La poudre est obtenue avec un bon rendcmenl ct unc distribution de type 
gaussien ou prcscntant un indice d'uniformite compris entre 1 el 5. Comme le 
procede pour la fabrication dudit produit est tres bicn conirole, il est possible 
d'obtenir des cristaux de granulometrie moyenne desiree en modifiani sculement 
certains parametres. Par consequent, la presentc invention decrivant des 
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c) on brassc Ic sirop noiammcm par agitation mccaniquc a unc viiesse 
peripherique d 'environ 100 a environ 350 m/mn, noiammcni 200 a 350 m/mn, 
Ic coefficient de sursamration du sirop etani compris entre 1 et 1,3. noiamment 
1 ,1 ct 1.3, ci on provoque la chstallisaiion par une agitation vigoureuse du sirop 

5 (en plus du brassage susmentionne), notamment par chocs mecaniques generes 

par battace par impact, dans cettc zone dc sursaturation, 

d) on poursuit ['evaporation dans Ics niemes conditions dc temperature et 
de prcssion que celles utilisees dans Ics etapes precedenies. jusqu'ii obtention 
d'un milieu dent les cristaux constituent la phase majoritaire (superieur a 

10 environ 50%, cl notamment superieur a environ 70% par rapport au milieu), 

la Vitesse d'agitation eiant rcduite d'cnviron 50 a environ 200 m/mn, la 
temperature etant mainienue constanic par rapport aux eiapes prcccdemes, ic 
battace etant maintenu. jusqu'a obicniion d'un produil sec compose de cristaux 
de taille souhaitce contenani moins de 1%. notammeni moins de 0,5% 
d'humidiie. 

In temperature etant ajusiee et maintenue a une valcur consiantc dans la gamme 
allant d 'environ 40*'C a environ lOO^^C, notamment d'cnviron TO^'C a environ 
lOCC, pendant tome la duree dcs eiapes. 

L' invention concerne egalemeni un procede de preparation des 
20 compositions decritcs ci-dessus, lequel procede est caracterise par les etapes 

suivantes : 

a) on prepare un sirop concentre, 

b) on evapore le sirop sous prcssion avec agitation vigoureuse dans la zone 
de crisiallisation jusqu'a Tapparition des cristaux, avec controle dc ia 

25 temperature ct du debit d 'evaporation jusqu'a une icneur en matieres seches 

d'cnviron 80% a environ 90%, 

c) on poursuit Tevaporation avec reduction de la vitesse d'agitation 
jusqu'a Tobtenlion d'un produit sec, la temperature etant maintenue constante 
par rapport a Tetape precedentc, 

30 la temperature etani ajustee et maintenue a une valcur detcrminee dans 

rintervalle d'environ 40°C a environ 100°C, ct notammeni d^environ 70°C a 
environ lOO'^C, pendant la durce des etapes a) a c) decriies ci-dessus. 
Ce procede sera dans la suite designc par "procede 11". 
Selon un mode de realisation avantageux de 1' invention, le procede II est 
35 caracterise par Ics etapes suivantes : 

a) on prepare un sirop de sucrc concentre d'environ 60% a environ 97%, 
notamment 75% en poids de matieres seches. 
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compositions dc Sucre microcristallin dc diameire specifique cnire 20 et 220 /uni 
ct plus precisemcnt entrc 80 et 150 /xtn est bicn demoniree. 

Lc precede de la prescnte invention pcrmet raddiiion d' ingredients desires 
au Sucre, i'ajout pouvani etre I'ait dans ic cadre du proccdc 1, preferentiellcmcm 
aprcs lormaiion du voile et avaiit T arret de 1 'evaporation, par exemplc entrc 
I'etape c) et I'ctapc d). 

Dans lc cadre du proccdc II, Tajout peut ctre laii au moment ou la 
sursaturation aticini une valeur comprise cntre 1,0 et 1 ,3. 

On observe, dans cc cas, une co-cristallisation du sucre avec un autre 
ingredient. La prcsente invention decrii cgalcment le sucre microcristallin de 
granulometrie moyennc souhaitee dope avec un ou des ingredients choisis. Une 
large gamme d'ingredients tels que ies gommes. emulsifiams, produits 
chimiques pcuvent ctre ajoutes. Les cristaux dc sucre servent dans cc cas de 
support pour des ingredients valorises, par exemple conime produits 
alimentaires ou pharmaceutiques, soit pour la couleur, soit pour le gout, ou pour 
toutc autre propriete recherchcc. 

La prescnte invention decrii par consequent des compositions de 
microcristaux dc sucre et d'autrcs ingredients. 

Le procede decrit dans la presente invention permet I'utilisaiion de 
conditions controlecs de temperature. Ainsi, i! est possible d'ajoutcr un second 
ingredient ihcrmoscnsiblc. Lcs composes thermosensiblcs pcuvent ctre des 
vitamines, aminoacidcs, carotenoidcs, antibiotiques. 

Les cristaux obtenus par la prcsente invention ont des formes rcgulicres el 
nc sont pas agglomcrcs, comme lc montrc la figure 1, D'une maniere generale, 
et dans ies exemples qui suivent, rouvcrlure moyenne des cristaux est centree 
auiour d'une vaieur bien determincc ei ceci n'est pas lc cas dans lcs procedes 
decrits par Tart antericur. Les exemples suivants illustrent T invention et ne sont 
en aucun cas intcrpreics comme limitant lc procede. 

Description des figures : 

La figure lA represcnte une photographic d'une composition de sucre 
microcristallin de 80 /im observee au microscope electronique au grossissement 
X50. 

La figure IB represcnte une photographic d'une composition de sucre 
microcristallin de 80 fim observee au microscope electronique au grossissement 
X150. 
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La figure IC reprcsenie une photographic d'une composition de sucre 
glace commercial obscrvcc au microscope clectronique au grossisscmem X50. 

La figure ID rcprescnte une photographic d'une composition de sucre 
glace commercial observee au microscope clectronique au grossisscmem X150. 

La ficure 2 rcprescnte la vitesse de dissolution de sucres dans I'eau pure ii 
18°C. Le temps correspondant a la dissolution totale (cxprime cn secondes) est 
pone sur Taxe des abscisses. Les differcnts sucrcs testes sont portes sur I'axc 
des ordonnees, ciant rappele que Ic sucre glace a une granulometrie de 80 a 
100 /im. que la surfinc a une granulometrie de 200 a 250 ^xm et que les sucres 
de granulometrie respective de L^O fim et de 80 correspondent aux 
compositions dc 1' invention. 

La figure 3 rcprescnte I'indice dc coulabilite. 

Les produits pulverulems peuvent former des agglomerats dans les 
reservoirs dc stockage et iremies d 'alimentation. Le vidage dc ces reservoirs et 
autres iremies est rendu difficile par cc phcnomene, cntrainani la formation de 
voiites (blocs de poudre restani accroches aux parois des tremics et au-dessus 
d'une cavite, et formant des zones mortcs), perturbant I'ecoulement de la poudre 
par simple gravite. II est alors nccessaire d'utiliscr tout disposiiif mecanique 
pcrmcttant de maintenir cette poudre cn melange homogcne, en la stockant sous 
agitation ou en la soutirant de la iremic a I'aidc d'ccluscs roiatives ou de 
vibreurs. 

La difficultc a manipuler un produit pulverulent est iraduitc par son indice 
de coulabilite qui peut varier dc 0 (produit a forte capacite d' agglomeration, 
mottani, collant) a 100 (produit cxtrememcni fluide de comportemcni proche de 

celui d'un liquide). 

Les faibles indices necessitent un equipement special adapte a chaque cas. 
les forts indices ne posant pas de probleme particulier cn stockage et 
manutention. 

La ficure 4 reprcsente un schema de principe de Tappareillage utilise dans 

le cadre des exemplcs 1 a 7. 

L'appareillage utilise pcut etre constitue par un evaporateur melangeur 
consiitue d une enceinte (1) susceptible de fonctionncr sous pression reduite et 
temperature regulee. A cette fin, cette enceinte comporie un fluide caloporteur 
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(2), dont la prise d' entree est par exemple en 2a ci la prise de sonie en 2b, et est 
reliee a une prise dc vide (3). 

l.e melange (ou brassage) du sirop de sucre au cours du proccde est assure 
par un mobile d'agiiaiion (4). 

Le battage par impact est ctfectuc par excmplc par un couteau emotteur 
lelcscopique (5). 

Exemple 1 ; 

Preparation de sucre microcristallin d'ouveriure moyenne SO /im et dc 
CV = 40%. 

Vingt kg de sucre sont mis en solution dans 6 kg d'cau a 80®C, 
temperature qui sera maintenue consianie tout au long dc la preparation. 

La viiesse de brassage est fixee a 245 m/niin (vitesse periphcrique). 
I/evaporation du sirop est conduiie jusqu'a une sursaiuraiion d'une vaieur 
comprise cntre 1,1 ct ] ,3 ci avantageusement 1,2 et Taction de Temotteur 
(environ 1000 tours/mn) est effective dcs que la vaieur de la sursaturation 
dctcrmincc est atleinie. Le debit d evaporation est mainienu a une vaieur de 
1,5 1/h sous 250 mbars. 

Apres 15 mn dans ccs conditions, un voile blanc significatif de la 
nuclcation apparait dans Ic milieu. Cet ctat est mainienu pendant 40 mn. Taction 
de T emotteur pcrmettant de multiplier le nombre de germes en limitant leur 
croissance. 

L'evaporation et Ic battage sont sioppcs pendant 10 minutes, pour laisser 
la place a une phase de croissance crisiallinc rcgulicre, 

Dans la derniere etape, la vitesse d'agitation du mobile de brassage est 
fixee a 190 ni/mn (vitesse peripherique) et T evaporation est poursuivie avec un 
debit croissant jusqu'a Tobtention d'une poudre seche. 

Durec globale de {'operation : 3 hcures. 

La composition de T invention ainsi obienue a les proprietes suivantcs : 

vitesse de dissolution : 7 sec. 

indicc de coulabilitc : 81 

densitc de la composition lassce : 0,97 

densite dc la composition non lasscc : 0,83. 
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Exempic 2 : 

l^reparaiion de sucre microcristallin d'ouvcriure moyennc 150 

CV = 30%. 

Vingi ku de sucre sonl dissous dans 6 kg d'eau a SC^C, temperaiure qui 
5 sera maintcnue constante tout au long dc 1' operation. 

La Vitesse d'agiiaiion du mobile de brassage csl fixee a 135 m/mn (vitessc 
peripherique). L'evaporaiion du sirop est conduile jusqu'a une sursaturaiion 
d une valeur comprise cntre 1,1 ct 1.3 ct avancagcusemeni 1,2 et Taction de 
remoiicur (environ 1000 lours/mn) csl effective des que la valeur de la 
10 sursaturaiion determince est attcinte. 

Le debii d'cvaporation est inaintcnu a une valeur de 1,5 1/h sous 
250 mbars. 

Apres 10 mn dans ccs conditions, un voile blanc significatif de la 
nucication apparait dans le milieu. Cet ciat est maintcnu pendant 5 mn, puis 
15 r evaporation et Tcmotteur sont sioppes pendant 15 minutes, tavonsant la phase 

de croissance cristallinc. 

Dans la deuxicme etapc, la vitcsse d'agiiation du mobile de brassage est 
fixee a 135 m/mn (vitesse peripherique) et I'evaporation est poursuivic avec un 
debit croissant jusqu'a Tobtcntion d'une poudre scche. 
20 Duree globale de I'operalion : 5 heures. 

La composition de 1' invention ainsi obicnuc a les proprietes suivantes : 
Vitesse de dissolution : 9 sec. 
indice de coulabiliie : 82 
densite dc la composition tassee : 1 ,00 
25 densite dc la composition non tassee : 0,87. 

Exempic 3 : 

Preparation dc sucre microcristallin d'ouvcrturc moyenne 150 /im et de 
CV = 30% conienant du caramel. 
30 Vingt kg dc sucre sont dissous dans 6 kg d'eau a 80°C, temperature qui 

sera maintenue constante tout au long de 1' operation. 

La vitessc d' agitation du mobile de brassage est fixce a 135 m/mn (vitessc 
peripherique). L'evaporation du sirop est conduite jusqu a une sursaturaiion 
d'une valeur comprise entrc 1,1 ct 1,3 et avantageusement 1,2 et Taction de 
35 I'emotteur (environ 1000 tours/mn) est effective des que la valeur de la 

sursaruration determince est atteinte. 

Le debit d'cvaporation est maintenu a. une valeur dc 1,5 1/h sous 

250 mbars. 
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A cct instant, 400 g de caramel aromatique rcpresentant 2% dc la masse 
loiale de sucre sont dilues dans le milieu. 

Apres 5 minutes d'homogeneisaiion, I'cvaporation et I'emoiteur sont 
stoppcs pendant 15 minutes, I'avorisant la phase dc croissance cristallinc. 

Dans la dernierc etape, la viicsse d'agitaiion du mobile de brassage est 
fixee a 135 m/mn (viiessc peripherique) el T evaporation est poursuivic avec un 
debit croissant jusqu'a robtcniion d'unc poudre seche. 

Duree globale de ropcration : 5 heurcs. 

La composition de T invention ainsi obtcnue a les memes caractcrisiiques 
que la composition obtenue a Texemple 2. 

Exempie 4 : . 

Preparation de glucose microcristallin d'ouverturc moycnnc 75 /im. 

Dix huit kg de glucose sont dissous dans 5,4 kg d'eau a 70*^C. 
temperature qui sera mainicnue constante tout au long de Topcration. 

La Vitesse d*agitation du mobile de brassage est fixee a 245 m/mn (vitessc 
peripherique). 

L'evaporation du sirop est conduite jusqu'a unc sursaturation d une valcur 
comprise entrc 1,1 ct 1,4 et avantagcusement de L3 et Taction de I'cmotteur 
(environ 1000 tours/mn) est effective des que la valeur dc la sursaturation 
determinee est attcintc. Lc debit d evaporation est maintcnu a une valeur 
moyennc dc 1,5 1/h sous environ 180 mbars. 

Apres 100 mn dans ccs conditions, un voile blanc significatif dc la 
nuclcation apparait dans ic milieu Get ctat est maintenu pendant 40 mn. Taction 
dc Tcmoiteur pcrmctiant de multiplier le nombre de germcs en limiiant la 
croissance. 

L'evaporation et le battage sont stoppes pendant 10 minutes, favorisant la 
phase de croissance cristaliine. 

Dans la dcuxieme ctapc, la vitessc d'agitaiion du mobile est fixee a 
140 m/mn (vitesse peripherique) et Tcvaporation est poursuivic avec un debit 
croissant jusqu'a obtention d'unc poudre scchc. 

Duree globale de Topcration : 4 heurcs. 

La composition dc Tinvention ainsi obtenue a les propricies suivantes : 

- indice dc coulabilite : 60 

- densilc de la composition tassce : 0,75 

- densite de la composition non tassee : 0,52. 
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Exemplc 5 : 

Preparation de lactose microcrisiallin d'ouverture moycnne 50 /xnv 
Quinze kg de lactose sont dissous dans 20 kg d'eau a 72°C. lemperacure 

qui sera maintenue consiante tout au long de roperation. 

La Vitesse d^agitation du mobile dc brassage est fixee a 245 m/mn (vitesse 

pcripherique). 

L^evaporation du sirop est conduite jusqu'a une sursaturation d'une valeur 
comprise entre 1,1 ci 13 et avantagcusemcnt de 1,1 ct raction de remotieur 
(environ 1000 tours/mn) est effective des que la valeur de la sursaturation 
determince est attcinte. Le debit d' evaporation est maimcnu a une valeur 
moycnne de 2,5 l/h sous environ 180 mbars. 

Apres 220 mn dans ces conditions, un voile blanc significatif de la 
nuclcation apparait dans le milieu, Ce ctat est maintenu pendant 40 mn, raction 
de Temotteur permettant de multiplier Ic nombre de germes en limitant la 
croissance. 

L'evaporation el le batiage sont sioppcs pendant 10 minutes, favorisam ia 
phase de croissance cristallinc. 

Dans la deuxieme etape, la vitesse d'agitation du mobile est fixee a 
140 m/mn (vitesse pcripherique) et l'evaporation est poursuivie avec un debit 
croissant jusqu'a obteniion d'une poudre seche. 

Durce globalc de I'operation : 7 heurcs. 

La composition de 1' invention ainsi obtenue a les proprieics suivantes : 

- vitesse de dissolution : non soluble dans les conditions de I'essai 

- indice de coulabilitc : 80 

- densitc de la composition tassce : 0,93 

- densitc de la composition non tassec : 0,83. 

Exemple 6 : 

Preparation d'erythritol microcristallin d'ouverture moyennc 220 fim. 

Dix huit kg d'crythritol som dissous dans 8 kg d'eau a 70°C, temperature 
qui sera maintenue constante tout au long de I'operation. 

La vitesse d'agitation du mobile de brassage est fixee a 245 m/mn (vitesse 
peripherique). 

L'evaporation du sirop est conduite jusqu' a une sursaturation d'une valeur 
comprise entre 1,1 et 1,3 et avantageuscment de 1,1 et Taction dc Temoiieur 
(environ 1000 tours/mn) est effective des que la valeur dc la sursamration 
determinee est atteinte. Le debit d'evaporation est maintenu a une valeur 
moyenne dc 2,0 l/h sous environ 180 mbars. 
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Apres 40 mn dans ccs conditions, un voile blanc significaiif de i:i 
nucleation apparait dans Ic milieu. 

L' evaporation ct Ic battage sonl stoppcs pendant 10 minutes, favorisant la 
phase de croissance cristalline, 

Dans la dcuxieme etapc, la vitcsse d agitation du mobile est fixee a 
140 m/mn (vitesse peripheriquc) et Tevaporation est poursuivie avec un debit 
croissant jusqu' a obtention d'une poudre seche, 

Duree globale de Toperation : 3,5 hcures. 

La composition de T invention ainsi obtcnue a les proprietcs suivanies : 

- Vitesse de dissolution : non soluble dans les conditions de I'essai (trouble 
persistant) 

- indice de coulabilite : 83 

- densite do la composition tassee : 0,92 

- densite de la composition non tassee : 0,9(). 

Exemple 7 : 
Essai industriel. 

Preparation de saccharose microcristailin d'ouvcrairc moyenne 120 /im. 

Dans un melangeur Guedu de 1600 litres, 800 kg de saccharose sonl 
dissous dans 310 kg d'eau a 62*^0, temperature qui sera maintenue constante 
tout au long de I'operation. 

La Vitesse d 'agitation du mobile dc brassage est fixee a 330 m/mn (vitesse 
peripherique). 

L'action dc Tcmottcur (environ 1000 lours/mn) est effective des Ic debut 
de Tcvaporaiion et tout au long dc I'operation. La concentration du sirop est 
conduite avec un debit d'cvaporaiion moycn de 20 a 30%/hcure. L'energie 
apportee au systeme (chauffage vapeur, double envcloppc) est regulee par la 
consigne de debit predetermine. 

L*evaporation est effecmce sous pression rcduite, pression definic par la 
temperature du sirop pour obtenir rebullition du milieu a ceite temperature. 

Le systeme est maintenu dans cet ctat d*equilibre, debit 
d'evaporation/prcssion/temperature jusqu 'a un taux d 'evaporation de 65% 
environ. 

Le milieu deviant alors tres pateux et, dans cette dcuxieme etape, la 
vitesse d' agitation du mobile est abaissee a 190 m/mn (vitesse peripheriquc) ct 
Tcvaporation est poursuivie avec une pression decroissant progressivcment pour 
maintenir une temperature constante jusqu a obtention d'une poudre seche. 
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En fin dc cycle, le produit est dccharcc sans refroidisscmcni prcalable, les 
grugeons cvcntucllement prescnis dans la poudre som elimines par passage 
rapide sur un lamis dc 300 /xm. Les cristaux obtenus ne motient pas apres 
piusieurs jours de stockagc a Pair ambiani. 
5 Durec globaie de T operation : 6 heurcs. 

La composition dc T invention ainsi obienue a les proprieies suivanies: 

- Vitesse de dissolution : 8 sec. 

- indicc dc coulabiliic : 82 

- densiic dc la composition lassee : 0.9S 

10 - densiie dc la composition non lassee : 0,84. 
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REVENDICATIONS 



PCT/FR96/0I931 



1. Composiiion conienant des microcrisiaux de sucrc caracterisee en cc 
que les crisiaux soni esseniiellemem des monocrisiaux de forme geometrique 
rcQuliere, nc prcscniam pas dc brisure. homogencs les uns par rapport aux 

autres, et en ce que 

- la eranulomeirie suit unc distribution gaussienne dont la mediane est 
d'environ 20 a environ 220 /un. noiammenl d'environ 20 pxm a environ 
200 /zin. le coefficient de variation etant d'environ 20% a environ 50%, 
noiammem d'environ 30% a 45%, ou d'environ 35% a 45%, ou d'environ 30% 
a 40% ou 

- la repartition granulometriquc est caracrcriscc par un indicc d'uniformite 
compris cntre 1 et 5, notamment cnire 2.5 et 3 .5. 

2. Composition scion la revendication 1, caracterisee en ce qu'ellc 
presente les proprietcs suivantes : 

- sa Vitesse de dissolution est d'environ 5 a environ 10, noiamment 
d'environ 7 a environ 9 secondcs, dans les conditions suivantes : 10 g de 
composition pour 100 ml d'eau pure dcmineralisec, a la temperature de IS^^C, 

- elle est non mottante, 

- son indice de coulabilite est supericur a environ 80, et varic d'environ 80 
a environ 85, noiamment d'environ 81 a environ 82, mesure selon Ic test 
d'llosakav^a, lel que decrit dans IRON WORKS, LTD. Osaka, Japon, et 
lorsqu^il s'agit du glucose, Tindice de coulabilite est d'environ 55 a environ 70, 

- la densitc du produit lassc est d'environ 0,90 a environ 1,00, noiamment 
d'environ 0,97 a environ 1,00, et la dcnsite du produit non tasse est d'environ 
0,75 a environ 0,90, notamment d'environ 0,83 a environ 0,87, mesurees selon 
Ic lest d'Hosakawa, ci lorsque le susdit produit est du glucose, la densitc du 
produit tasse est d'environ 0,70 a environ 0,90 et la dcnsite du produit non tasse 
est d'environ 0,50 a environ 0,70. 

3. Composition scion Tune des rcvendicaiions 1 ou 2, caracterisee en ce 
qu'elle conlient des ingredients additionnels, a raison d'environ 0% a environ 
10%, et avantageusemeni a raison d'environ 5%, ces ingredients etant de fagon 
avantageuse choisis parmi les composes thermosensibles, des composes ayani 
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dcs propricics alimcniaires ou pharmacologiqucs. ou dcs composes ayant un 
gout ou unc couleur recherches. 



4. Composition selon I'une des rcvcndicaiions 1 a 3, susceptible d'etre 
obtenue par le procede comprenant ies etapes suivanies : 

a) on prepare un sirop de saccharose concentre, d'environ 60 a environ 
97, noiamment 75% en poids de matieres scches, 

b) on rcduit la prcssion qui passe de la pression atmospheriquc a unc 
valeur d'environ 100 a environ 300 mbars, notaniment d'environ 200 nibars, 
pour commenccr a evaporer unc partie de I'eau contenue dans le sirop dc Sucre, 
le laux d 'evaporation etant d'environ 20%, 

c) on cvapore une partie de I'cau contenue dans le sirop de Sucre sous 
pression reduite (environ 200 mbars) ct on brasse le sirop, notamment par 
agitation niecanique a une vitesse pcripherique d'environ 100 a environ 
350 m/mn, jusqu'a atteindrc un coefficient dc sursaturation de sucrc compris 
entre 1,1 ct L3 et on provoq\ie la cristallisation par une agitation vigoureuse du 
sirop (en plus du brassage susmentionne), notamment par chocs mecaniques 
generes par battage par impact, dans cctte zone de sursaturation. 

d) on effectue la suite de la cristallisation par arret de Tcvaporation ct de 
I'agitation vigoureuse (battage), ct maintien d'une agitation rcguliere (brassage) 
pendant le temps neccssaire a Tobtention des cristaux de taille souhaitee, et 
avantageusement pendant environ 5 mn a environ 20 mn, 

e) on reprend I'cvaporation (toujours avec brassage du milieu a une vitesse 
d'environ 100 a environ 350 m/mn) jusqu'a I'obicniion dc cristaux comenanl 
moins de 1%, notamment moms de 0,57o d'liumidiic, 

la temperature etant maintenue a une valeur d'environ 70°C a environ iOO^'C. 
pendant toute la duree du procede, et la pression etant avantageusement 
maintenue a environ 200 mbars pendant les etapes c) a e). 

5, Composition scion Tune quelconque des revendications 1 a 3, 
susceptible d'etre oblenuc par le procede comprenant les etapes suivantes : 

a) on prepare un sirop de sucre concentre d'environ 60% a environ 97%, 
notamment 75% en poids de matieres seches, 

b) on provoquc Tevaporation du sirop par reduction de la pression de 
manierc a aiteindrc Tebullition dc ce sirop a la temperature choisie, 

c) on brasse le sirop notamment par agitation mecaniquc a une vitesse 
pcripherique d'environ 100 a environ 350 m/mn, notamment 200 a 350 m/mn, 
le coefficient de sursaturation du sirop etant compris entre 1 et 1,3, notamment 
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1.1 et 1 ,3 , ct on provoque la crisiallisaiion par unc aciiation vicoureuse du sirop 
<en plus du brassage susmentionne), noiammcnt par chocs mccaniques cenercs 
par battage par impact, dans cctte zone dc sursaturation, 

d) on poursuil I'cvaporation dans les memes conditions dc temperature et 

5 dc prcssion que celles utilisees dans les ctapcs preccdenics, jusqu'a obtention 

d'un milieu dont les cristaux constituent la phase majoritairc (supcricur a 
environ 50%, et noiamment superieur a environ 70% par rapport au milieu), 
la Vitesse d 'agitation ctant rcduitc d' environ 50 a environ 200 m/mn, la 
temperature etant maintenue constanic par rapport aux etapes preccdcnics, ic 

10 battage etant maintenu jusqu'a obtention d'un produii sec compose de cristaux 

dc taillc souhaitee contenani moins de 1%, notamment moins dc 0,5% 
d' humid ite, 

la temperature etant ajustee et maintenue a une valeur constantc dans la yamme 
allam d'environ 40°C a environ 100°C, noiammcnt d'environ 70^C a environ 
15 lOO^^C, pendant toute ia duree des etapes. 

(). Precede dc preparation d'une composition selbn Tune quelconque des 
rcvcndications 1 a 4, caracterise par les etapes suivantes : 

a) on prepare un sirop de saccharose concentre, d 'environ 60 a environ 
20 97, notamment 75% en poids de matieres seches, 

b) on rcduit la pression qui passe de la pression atmospheriquc a une 
valeur d'environ 100 a environ 300 mbars, notamment d'environ 200 mbars, 
pour commenccr a cvaporer une partic de I'cau contenuc dans le sirop dc sucre, 
le laux d'cvaporation etant d'environ 20%, 

25 c) on evapore une partie de I'eau contenuc dans Ic sirop de sucre sous 

pression reduitc (environ 200 mbars) et on brasse le sirop, notamment par 
agitation mecanique a une vitesse periphcrique d'cnviron 100 a environ 
350 m/mn, jusqu'a atteindre un coefficient de sursaturation de sucre compris 
entrc 1,1 et 1,3 et on provoque la cristallisaiion par unc agitation vigoureuse du 

30 sirop (en plus du brassage susmentionne), notamment par chocs mccaniques 

gcneres par battage par impact, dans cetie zone de sursaturation, 

d) on effectue la suite de la cristallisation par arret dc T evaporation et de 
I'agitation vigoureuse (battage), et maintien d'une agitation reguiiere (brassage) 
pendant le temps necessaire a robtcntion des cristaux dc taille souhaitee, et 

35 avantageusement pendant environ 5 mn a environ 20 mn, 

e) on reprend Tevaporation (toujours avcc brassage du milieu a une vitesse 
d'cnviron 100 a environ 350 m/mn) jusqu'a Tobtcntion de cristaux contcnant 
moins de 1%, notamment moins de 0,5% d'humidite. 
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la temperature etant maintenuc a une valeur cl'cnviron lO'^C a environ 100°C, 
pendant toute la duree du procedc, ct la pression etant avantageusement 
maintenue a environ 200 mbars pendant les etapcs c) a e). 

7. Precede de preparation d'une composition selon Tunc quelconque des 
revendications 1 a 3 et 5, caracterisc par les etapes suivantes : 

a) on prepare un sirop de sucrc concentre d'environ 60% a environ 97%, 
notanimeni 75% en poids de maiieres scches, 

b) on provoquc T evaporation du sirop par reduction de la pression de 
manicrc a atteindre Tebullition de ce sirop a la temperature choisie, 

c) on brasse le sirop notamment par agitation mecaniquc a une viiesse 
peripherique d'environ 100 a environ 350 m/mn, notamment 200 a 350 m/mn, 
le coefficient dc sursaturation du sirop etant compris enire 1 ci 1,3, notamment 
1,1 et 1,3, et on provoque la cristallisation par une agiiatiot) vigoureuse du sirop 
(en plus du brassage susmentionne), notamment par chocs mecaniques generes 
par battage par impact, dans cette z< : de sursaturation, 

d) on poursuit Tevaporation dans les memcs conditions de temperature et 
de pression que cclles utilisees dans les etapes precedentcs, jusqu'a obtention 
d'un milieu dont les cristaux constituent la phase majoritaire <superieur a 
environ 50%, et notamment supcrieur a environ 70% par rapport au milieu), 

la Vitesse d'agitation etant rcduite d'environ 50 a environ 200 m/mn, la 
temperature etant maintenue constante par rapport aux etapes precedentes, le 
battage etant maintenu jusqu'a obtention d'un produit sec compose de cristaux 
de taille souhaitee contenant moins de 1%^, notamment inoins de 0,5% 
d'humidite, 

la temperature etant ajustee el maintenue a une valeur constante dans la gamnie 
allant d'environ 40^C a environ 100°C, notamment d'environ 70°C a environ 
IO0**C, pendant toute la duree des etapes. 
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voir revendications; exemples 
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voir page 3, ligne 3-14 
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